esp@cenet document view 



Page 1 of 1 



Ionisation chamber with a non radioactive ionisation source 



EP1 070960 
2001-01-24 

DOERING HANS-RUEDIGER (DE) 
BRUKER SAXON IA AN ALYTIK GMBH (DE) 

G01N27/62; G01N23/00; G01N23/22; G01N27/64; 
H01J49/16; G01N27/62; G01N23/00; G01N23/22; 
G01N27/64; H01J49/10; (IPC1-7): G01N27/64 
G01N23/22; G01N27/64; G01N27/64B 
number: EP200001 13736 20000629 
■ber(s): DE1 9991 033650 19990717 



] US6429426 (B1) 

] JP2001 068053 (A) 

] EP1 070960 (A3) 

] CA2313729(A1) 

) EP1070960(B1) 

S DE19933650 (C1) 



DE19627620 
DE1 9627621 
US3881111 
US5528150 



Abstract of EP1 070960 

The ionization chamber comprises a non-radioactive ionization source (10), a reaction partial chamber, a 
feed for introducing an analyte to the reaction partial chamber, and a line for removing the analyte. The 
ionization chamber comprises a non-radioactive ionization source (10), a reaction partial chamber, a feed 
for introducing an analyte to the reaction partial chamber, and a line for removing the analyte. The positive 
pole of a beam potential is connected to an X-ray anode (13) in an evacuated partial chamber so that an 
X-ray beam produced in the anode hits a separating wall (1 5) which is impermeable to electrons but 
permeable to the electron beam produced in the anode. An electrode is arranged in the reaction partial 
chamber to produce photoelectrons in a conversion layer. Preferred Material: The separating wall is made 
of beryllium and has a thickness of 10-200 mu m, or is made of mica and has a thickness of 7-40 mu m. 
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(54) lonisationskammer mit einer nichtradioaktiven lonisationsquelle 



(57) 



fOr ein 



lonenmobilitatsspektrometer, mit einer nicht-radioakti- 
ven Elektronenquelle. Die Kammer besteht aus zwei 
Teilkammern, von denen eine evakuiert ist und eine 
Elektronenquelle enthalt und die andere die Reaktions- 
kammer des IMS darstellt. In der evakuierten Teilkam- 
mer werden durch ElektronenbeschuB in einer Anode 
Rontgenquanten erzeugt, die eine Trennwand zwischen 
den beiden Teilkammern durchdringen kSnnen. Die 



Trennwand zwischen den beiden Teilkammern ist fur die 
Elektronen der Quelle sowie fur Gasmolekule undurch- 
lassig. In der Reaktionsteilkammer werden in einer oder 
mehreren Konversionsschichten die Rontgenquanten in 
Quanten niedrigerer Energie und/oder Photoelektronen 
umgewandelt, die die Luftbestandteile mit hohem Wir- 
kungsgrad ionlsieren. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft eine lonisationskammer mit einer nichtradioaktiven lonisationsquelle, vor- 
zugsweise eines lonenmobilitatsspektrometers, eines Elektroneneinfangdetektors oder eines Massenspektrometers 
5 mit lonisation bei Atmospharendruck (APIMS), mit einer Reaktionsteilkammer, einer Zuleitung, urn einen Analyten in 
die Reaktionsteilkammer zuzufuhren, und einer Ableitung, urn den Analyten abzufuhren, wobei die Reaktionsteilkam- 
mer durch eine fur Gas undurchlassige Trennwand von einer evakuierten Teilkammer getrennt ist, wobei eine nicht- 
radioaktive Elektronenquelle in der evakuierten Teilkammer angebracht ist und den negativen Pol einer Beschleuni- 
gungsstrecke bildet. 

w [0002] Eine solche lonisationskammer ist bekannt aus der DE 1 96 27621 C2 fur ein lonenmobilitatsspektrometer 
(IMS) und aus der DE 1 96 27620 C1 fur einen Elektroneneinfangdetektor (ECD). Aus der WO 93/22033 A1 ist ein Pho- 
toionisations- IMS bekannt, das als lonenquelle eine Blitzlampe verwendet. lonisierbare Molekiile eines Probengases 
werden durch das von der Blitzlampe emittierte UV-Licht ionisiert. 

[0003] lonenmobilitatsspektrometer (IMS) wurden in den fruhen 70-er Jahren eingefiihrt, urn organische Dampfe in 
75 Luft zu analysieren und nachzuweisen. Ein lonenmobilitatsspektrometer besteht aus einer Reaktionskammer, um 
lonen derzu analysierenden Substanzen zu erzeugen und aus einer Driftkammer, um die lonen zu separieren. In der 
Reaktionskammer werden zur Erzeugung derzu analysierenden lonen ublicherweise radioaktive Materialien verwen- 
det wie z.B. Tritium, 63 Ni, 241 Am usw.. Der Nachteil eines solchen IMS ist, daB die Verwendung einer radioaktiven 
lonisationsquelle fur die Umwelt und die Gesundheit des Wartungspersonals gefahrlich sein kann. 
20 [0004] In diesem Zusammenhang wurde eine Vielzahl von Versuchen gemacht, IMS-Aufbauten mit nicht-radioak- 
tiven lonisationsquellen in der Reaktionskammer zu entwerfen wie z.B. Photoemitter zur Erzeugung von Elektronen. 
Bei diesen Versuchen konnte man jedoch den Kontakt von analysierten Gasmolekiilen mit der Quellenoberflache nicht 
ausschlieBen. Dies ist einer der Griinde fur Instabilitaten der Detektoranzeigen, da solche Kontakte die Betriebscharak- 
teristik einer nicht-radioaktiven Quelle verandern konnen. 
25 [0005] Vorbekannte IMS bestehen aus einer Reaktionskammer, einer Driftkammer, einer nicht-radioaktiven Elek- 
tronenquelle, die in besagter Reaktionskammer eingebaut ist, einer an die Reaktionskammer angeschlossene Zulei- 
tung, um einen Analyten zuzufuhren, und aus einer Ableitung, um den Analyten abzufuhren, sowie aus einer in die 
Driftkammer eingebauten Fangelektrode (siehe z.B. Begley P., Carbin R., Fougler B.F. Sammonds P.G., J. Chromatogr. 
588 (1991) Seite 239). 

30 [0006] Der Nachteil dieser vorbekannten IMS ist, daB der Analyt in direkten Kontakt mit der Oberflache der nicht- 
radioaktiven lonisationsquelle kommt, was seinerseits die Betriebsbedingungen besagter lonisationsquelle verandert 
und einer der Griinde fiir Instabilitaten der Detektoranzeige sein kann. 

[0007] In der US-PS 5,021 ,654 wird beschrieben, eine radioaktive lonenquelle gegen eine nicht-radioaktive in der 
Form einer Gluhemissionsquelle in einfacher Weise auszutauschen. 
35 [0008] Mit dem eingangs genannten lonisationsraum wird bereits ein IMS- bzw. ein ECD- Aufbau ermoglicht, der 
den Kontakt des Analyten mit der lonisationsquelle vermeidet und es gestattet, mit positiven und negativen lonen zu 
arbeiten. 

[0009] Dadurch, daB die Elektronenquelle in einem separaten, evakuierten Raum untergebracht ist, wird jeder Kon- 
takt des Gases mit ihrer Oberflache vermieden und es herrschen stets gleiche, kontrollierte Betriebsbedingungen. 

40 Andererseits gestattet es die Transparenz der Trennwand fiir Elektronen, daB diese in die zweite Teilkammer der Reak- 
tionskammer gelangen, die einen Teil des IMS-Gaskreislaufs bildet und wo durch die durch die Trennwand eintretenden 
Elektronen uber Reaktionen mit den Gasmolekiilen Molekiilionen fur positive oder negative Betriebsart des IMS gebil- 
det werden. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform besteht die Trennwand, die die Reaktionskammer in zwei Teile 
trennt, aus Glimmer. Dies ist ein besonders geeignetes Material mit einerseits hoher Elektronentransparenz und ande- 

45 rerseits ausreichender Gasdichtigkeit. Um ein etwaiges Verbiegen derTrennwand aufgrund von Druckunterschieden zu 
vermeiden, wird sie vorzugsweise von einem Metallgitter, z.B. aus Kupfer, gestiitzt, mit einer geringen Streuung und 
Absorption von Elektronen. 

[0010] Obwohl der vorbekannte Reaktionsraum bereits eine Reihe von Problemen lost, bleibt das gravierende Pro- 
blem bestehen, daB die Trennwand, um fiir Elektronen ausreichend transparent zu sein, sehr diinn sein muB. Dies 

so bringt die Gefahr mit sich, daB trotz der angesprochenen StiitzmaBnahmen das Fenster durch den Druckunterschied 
mechanisch bricht oder undicht wird, insbesondere in Anbetracht der zusatzlichen Belastung durch den intensiven 
ElektronenbeschuB, was u.a. zu lokaler thermischer Belastung fiihrt, die uber das Stiitzgitter und einen etwaigen sehr 
diinnen Metallfilm nur unzureichend abgefiihrt werden kann. Der Qberwiegende Teil der auf die Trennwand auftreffen- 
den Elektronen wird namlich immer noch in der Wand absorbiert und bewirkt mit fortschreitender Betriebsdauer der 

55 Elektronenquelle irreversible Veranderungen der Trennwand, wodurch ihre Dichtigkeit reduziert wird. Lediglich ein 
Elektronenanteil im Sub- ppm- Bereich kann die Wand durchdringen und ionisiert die Luftbestandteile in der Reaktions- 
teilkammer, weshalb nur kleine MeBsignale entstehen. GroBere MeBsignale konnte man erreichen durch Erhohung 
entweder des Elektronenstroms, der in die Trennwand eindringt, oder der Spannung, mit der die Elektronen vor der 
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Trennwand beschleunigt werden, In beiden Fallen steigt allerdings der Energieeintrag in die Trennwand an und bewirkt, 
da die eingedrungenen Ladungen im Wandmaterial (z.B. Glimmer) nur schlecht abgefUhrt werden, eine Verkiirzung der 
Lebensdauer der Apparatur, die abhangig von der Zusammensetzung des Wandmaterials dramatisch sein kann. 
[0011] Es besteht daher nach wie vor der Bedarf nach einer lonisationskammer mit nicht-radioaktiver Quelle der 
5 eingangs genannten Art mit einerseits ausreichender Oder gar vergrfiBerter lonisationsrate fur die gewUnschten lon- 
Molekiii-Reaktionen im Reaktionsraum und andererseits stabiler, vakuumdichter Trennwand von hoher Lebensdauer 
im Betrieb. 

[0012] Die Aufgabe wird einerseits gelost durch eine lonisationskammer der eingangs genannten Art, bei der der 
positive Pol der Beschleunigungsspannung mit einer Rontgenanode in der evakuierten Teilkammer derart verbunden 

w ist, daB in der Rontgenanode durch auftreffende Elektronen erzeugte Rontgenstrahlung in Richtung der Reaktionsteil- 
kammer auf die Trennwand gelangt, daB die Trennwand fur Elektronen der durch die Beschleunigungsspannung erziel- 
ten kinetischen Energie im wesentlichen undurchlassig und fur die in der Rontgenanode erzeugte Rontgenstrahlung 
weitgehend durchlassig ist und daB in der Reaktionsteilkammer mindestens eine Elektrode zur Erzeugung von Photo- 
elektronen in einer Konversionsschicht der mindestens einen Elektrode durch die durch die Trennwand durchtretende 

15 Rontgenstrahlung angeordnet ist. Die Aufgabe wird andererseits gelost durch eine lonisationskammer der eingangs 
genannten Art, bei der der positive Pol der Beschleunigungsspannung mit einer Rontgenanode in der evakuierten Teil- 
kammer derart verbunden ist, daB in der Rontgenanode durch auftreffende Elektronen erzeugte Rontgenstrahlung in 
Richtung der Reaktionsteilkammer auf die Trennwand gelangt, daB die Trennwand fur Elektronen der durch die 
Beschleunigungsspannung erzielten kinetischen Energie im wesentlichen undurchlassig und fur die in der Rontgenan- 

20 ode erzeugte Rontgenstrahlung weitgehend durchlassig ist und daB die Rontgenstrahlung beim Eintr'rtt in die Reakti- 
onsteilkammer weitgehend Quantenenergien unter 2 keV, vorzugsweise unter 1 keV, umfaBt, so daB in der 
Reaktionsteilkammer Luftbestandteile durch die Rontgenquanten effektiv ionisiert werden. 

Die erfindungsgemaBe lonisationskammer ermoglicht einerseits die lonisierung von Luftbestandteilen in einer Reakti- 
onsteilkammer bei Atmospharendruck, insbesondere eines IMS, eines ECD Oder APIMS, bei dem auBerhalb der Reak- 
25 tionsteilkammer unter Vakuum durch ElektronenbeschuB Rontgenstrahlung erzeugt wird, die durch eine stabile, 
vakuumdichte und fur die erzeugte Rontgenstrahlung weitgehend transparente Trennwand in die Reaktionsteilkammer 
gelangt, wo sie auf einer oder 

mehreren Elektroden Photoelektronen und/oder niederenergetischere Rontgenquanten auslfist, die die Luftbestand- 
teile ionisieren. 

30 [0013] Die erfindungsgemaBe lonisationskammer ermoglicht andererseits auch die lonisierung von Luftbestandtei- 
len in einer Reaktionsteilkammer bei Atmospharendruck, insbesondere eines IMS, eines ECD oder APIMS, bei dem 
auBerhalb der Reaktionsteilkammer unter Vakuum durch ElektronenbeschuB Rontgenstrahlung erzeugt wird, die durch 
eine stabile, vakuumdichte und fur die erzeugte Rontgenstrahlung weitgehend transparente Trennwand in die Reakti- 
onsteilkammer gelangt, wo die Quantenenergie der R6ntgenquanten unter 2 keV, vorzugsweise unter 1 keV liegt, so 

35 daB die Rontgenquanten die Luftbestandteile mit ausreichender Effizienz ionisieren. 

[0014] In einer bevorzugten Ausfilhrungsform der erfindungsgemaBen lonisationskammer besteht die Trennwand 
aus Beryllium und weist eine Dicke zwischen 1 0 urn und 200 um auf. Berylliumfenster sind an sich aus der R6ntgen- 
technik bekannt und werden wegen ihrer guten Transparenz in Verbindung mit ausreichender Festigkeit verwendet. In 
dem bevorzugten Dickenbereich ist die Trennwand haltbar und vakuumdicht und stellt fiir Elektronen eine undurch- 

40 dringliche Barriere dar. Das in der Anode erzeugte Rontgenlicht kann die Trennwand dagegen nahezu ungehindert 
passieren. 

[0015] Eine bevorzugte Alternative ist eine Trennwand aus Glimmer mit einer Dicke zwischen 7 um und 40 um. 
Glimmer ist fiir die in Frage kommende Rontgenstrahlung zwar nicht so durchlassig wie Beryllium und die Trennwand 
muB daher dunner sein. Allerdings werden die Nachteile von Beryllium, namlich der hohere Preis und die Giftigkeit, ver- 
45 mieden. 

[0016] In Ausfiihrungsformen der Erfindung liegt die Beschleunigungsspannung zwischen 2 keV und 20 keV liegt, 
vorzugsweise zwischen 5 keV und 15 keV. 

[0017] Dadurch kann in der Rontgenanode Rontgenstrahlung erzeugt werden, die entweder direkt geeignet ist, in 
der Reaktionsteilkammer Luftbestandteile zu ionisieren oder durch Konversion in einer dortigen Konversionsschicht 
so dazu geeignete Photoelektronen auszulfisen und/oder niederenergetischere R6ntgenstrahlung zu erzeugen, die dies 
leistet. 

[0018] Vorzugsweise enthalt die Rontgenanode Elemente mit Ordnungszahlen groBer als 50, insbesondere Gold. 
Dadurch wird vermehrt Bremsstrahlung erzeugt. 

[0019] Bevorzugt ist die Rontgenanode innerhalb der evakuierten Teilkammer mit Abstand von der Trennwand 
55 angeordnet derart, daB im wesentlichen keine von der Elektronenquelle ausgehenden Elektronen die Trennwand errei- 
chen. Dies leistet beispielsweise eine Anordnung, bei der die Elektronen in Naherung parallel zur Trennwand auf die 
Rontgenelektrode beschleunigt werden, wo sie etwa unter 45° auftreffen und Rontgenstrahlung erzeugen (charakteri- 
stische Strahlung und Bremsstrahlung). Nur die Rontgenstrahlung trifft auf die Trennwand, die damit nicht durch Elek- 
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tronen belastet wird. 

[0020] Alternativ kann aber auch die ROntgenanode als Metallschicht auf die Trennwand aufgebracht sein, 
wodurch von der Elektronenquelle her auftreffende Elektronen in dieser Metallschicht abgebremst werden und Ront- 
genstrahlung erzeugen, die auf der Gegenseite in die Trennwand eintritt und diese durchdringt. 

5 [0021] Die Metallschicht ist dabei vorzugsweise so dick, daB sie mindestens 7 Halbwertsdicken der von der Elek- 
tronenquelle eindringenden Elektronen umfaBt, so daB praktisch keine Elektronen direkt die Trennwand erreichen und 
die thermische Belastung durch die Leitfahigkeit der Metallschicht bereits deutlich gemildert ist. 
[0022] Andererseits sollte jedoch die Metallschicht so dunn sein, daB sie h6chstens 2 Halbwertsdicken der erzeug- 
ten Rontgenstrahlung umfaBt. Dadurch ist sichergestellt, daB noch hinreichend intensive Rontgenstrahlung durch die 

w Trennwand in die Reaktionsteilkammer eindringt. 

[0023] Vorzugsweise umfaBt die Elektronenquelle eine GIQhkathode. Dies ist die gangigste Art, Elektronen zu 
erzeugen. Die Erfindung laBtsich jedoch auch mit anderen Elektronenquellen durchfOhren. 

[0024] In einer Ausfuhrungsform der Erfindung ist die Elektrode in der Reaktionsteilkammer als Konversionsschicht 
auf der Trennwand angebracht ist. Dies ist eine einfach durchfQhrbare Variante. Die durch die Trennwand durchtretende 
75 Rontgenstrahlung erzeugt in ihrem Volumen und auf ihrer Oberflache Photoelektronen und/oder niederenergetischere 
Rontgenquanten, die in die Reaktionsteilkammer eintreten und dort Luftbestandteile ionisieren. 
[0025] Bevorzugt ist dabei die Konversionsschicht so dick, daB sie mindestens 1 , hochstens 7 Halbwertsdicken der 
auf sie auftreffenden RSntgenstrahlung umfaBt. Dadurch ist ein ausreichender Wirkungsgrad fur die Konversion 
gewahrleistet. 

20 [0026] Insbesondere liegt die Dicke der Konversionsschicht zwischen 1 um und 200 urn, je nach Abhangigkeit des 
verwendeten Konversionsmaterials, das auch mehrere Bestandteile haben kann, und der Energie der eintretenden 
Rontgenquanten. Die Umwandlung in niederenergetischere Strahlung und letztlich Photoelektronen kann iiber meh- 
rere Konversionsstufen erfolgen, wobei sich entsprechend der Einsatz angepaBter Materialien anbietet. 
[0027] Alternativ kann die Elektrode Oder mehrere Elektroden in der Reaktionsteilkammer auch mit Abstand von 

25 der Trennwand angeordnet sein derart, daB Rontgenstrahlung unter einem Winkel auf die Konversionsschicht(en) auf- 
trifft. 

[0028] Eine Weiterbildung dieser Ausfuhrungsform verwendet mehrere im wesentlichen parallele Elektroden in der 
Reaktionsteilkammer, die mit Abstand von der Trennwand angeordnet sind derart, daB R6ntgenstrahlung unter einem 
Winkel von etwa 90° auf die Konversionsschichten auftrifft. Dadurch wird in der Reaktionsteilkammer die eintretende 
so Rontgenstrahlung besonders effektiv in die Luftbestandteile mit gutem Wirkungsgrad ionisierende Strahlung und/oder 
Elektronen umgewandelt. 

[0029] Dabei sind bevorzugt die einzelnen Elektroden so dick, daB sie jeweils etwa eine zehntel bis eine Halbwerts- 
dicke der auf sie auftreffenden Rdntgenstrahlung umfassen, wodurch alle Elektroden zur Umwandlung beitragen. 
[0030] Dieser Effekt kann durch VergrSBern der wirksamen Konversionsflachen noch weiter verstarkt werden, 
35 wenn die eine oder die mehreren Elektroden in der Reaktionsteilkammer mit Abstand von der Trennwand angeordnet 
sind und eine lamellierte Oberflachenstruktur aufweisen. 

[0031] In einer Ausfuhrungsform bestehen die Konversionsschichten aus Materialien, deren K-Schalen-Niveaus 
kleiner sind als die mittleren Quantenenergien der auf sie auftreffenden Rontgenstrahlungen. Dadurch kann, ggf. kas- 
kadenartig sekundare Rontgenstrahlung erzeugt werden, die niedrigere Quantenenergie aufweist und daher zur effek- 
40 tiven lonisation besser geeignet ist. 

[0032] In einer Ausfuhrungsform bestehen die Konversionsschichten aus Materialien, deren K-Schalen-Niveaus 
naherungsweise mit den mittleren Quantenenergien der auf sie auftreffenden Rontgenstrahlungen ubereinstimmen. 
Dadurch werden effektiv Photoelektronen ausgelost, die die Luftbestandteile ionisieren. 

[0033] Bei der Verwendung mehrerer Elements in den Konversionsschichten konnen die beiden gerade genannten 
45 Effekte auch kombiniert werden. Es werden, ggf. iiber mehrere Stufen, niederenergetischere Rontgenquanten erzeugt, 
die entweder mit bereits gutem Wirkungsgrad Luftbestandteile ionisieren oder die letztlich dann Photoelektronen aus- 
Idsen, die dies bewirken. 

[0034] Zwischen der Elektronenquelle und der Rontgenanode kann eine zusatzliche Fokussierungselektrode 
angebracht sein, die mit der Beschleunigungsspannungsquelle verbunden ist. 

so [0035] In vorteilhafter Weise kann im Gegensatz zu einer p-Quelie die Intensity und/oder Energie der Elektronen, 
d.h. ihre Reichweite, verandert und damit fur die jeweiligen, insbesondere geometrischen Verhaltnisse optimiert wer- 
den. Im Fall eines ECD kann die Elektronen-Reichweite von etwa 7 mm bei einer 63i Ni-Quelle auf weniger als 0.2 mm 
verkleinert werden, indem man Elektronen mit Energien von etwa 1,5 bis 2 keV, statt mit 16 keV bei der ^Ni-Quelle, 
erzeugt und damit z.B. fur Kapillarsaulendetektoren das Detektorvolumen entscheidend verkleinern kann und dennoch 

55 die erwunschte raumlich inhomogene lonisierung beibehalt. 

[0036] Bei einem IMS kann die Elektronen-Reichweite an die Lange des Reaktionsraums angepaBt werden. Dies 
ist besonders wichtig bei einer Miniaturisierung (Mikro- IMS). 

[0037] Durch Verandern der Intensitat kann die Empfindlichkeit gesteigert bzw. an die jeweilige Messung angepaBt 
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werden. Wenn in einem vorgeschalteten Ubersichtsscan oder einer vorangehenden Messung keine oder unzulanglich 
wenige Produkt-lonen gefunden werden, kann die Intensitat entsprechend erhoht werden. Entsprechend kann die 
Intensitat wieder herabgesetzt werden, wenn die Anzahl an Produkt-lonen hoher als erforderlich wird. 
[0038] Weitere Vorteile der Erfindung ergeben sich aus der Beschreibung und der beigefugten Zeichnungen. 

s Ebenso kSnnen die vorstehend genannten und die noch weiter ausgefuhrten Merkmale erfindungsgemaB jeweils ein- 
zeln fur sich oder zu mehreren in beliebigen Kombinationen Anwendung finden. Die beschriebenen Ausfuhrungsfor- 
men sind nicht als abschlieBende Aufzahlung zu verstehen, sondern haben vielmehr beispielhaften Charakter. 
[0039] Die Effekte, die letztlich zum erfindungsgemaBen Aufbau der lonisationskammer f uhrten, traten experimen- 
tell sehr iiberraschend auf. Im folgenden sollen vorab einige halbquantitative, allgemeinere Berechnungen bzw. 

w Abschatzungen wiedergegeben werden, die einen ersten Ansatz bilden konnen, den Hintergrund moglicher physikali- 
scher Mechanismen, die bei der Erfindung ausgenutzt werden, zu verstehen. 

[0040] Dringen energiereiche Elektronen in einen Festkorper ein, dann werden sie abgebremst, wobei sich ihre 
kinetische Energie verteilt auf die Bildung neuer Ladungstrager (-/lonisationsbremsung") und auf die Erzeugung von 
Strahlung (-> "Strahlungsbremsung"). 
15 [0041] Beim StoB des primaren Elektrons mit einem Hullenelektron des bremsenden Mediums wird maximal 50% 
seiner kinetischen Energie ubertragen. Diese Energie verteilt sich auf die Ablosearbeit (= Bindungsenergie des Hiillen- 
elektrons, z.B. ca.15 eV bei einem Valenzelektron bzw. ca. 0,5... 1 ,5 keV bei einem K-Schalen-Elektron) und kinetische 
Energie des so entstandenen Sekundar-Elektrons. 1st diese Energie ausreichend groB, dann kftnnen erneut lonisati- 
onsprozesse stattfinden. 

20 [0042] Neben diesen lonisationsprozessen finden auch elastische Streuungen der primaren und sekundaren Elek- 
tronen statt. Mit abnehmender kinetischer Energie wird der Ablenkwinkel (bezogen auf die ursprungliche Bewegungs- 
richtung) immer groBer. Dadurch und durch die prinzipielle Nicht-Unterscheidbarkeit von primaren und sekundaren 
Elektronen (das energiereichere wird als das primare bezeichnet) verasteln sich die Elektronenwege zu ihrem Ende hin 
stark, d.h. es kann von einer definierten Reichweite der primaren Elektronen nicht gesprochen werden. 

25 [0043] Tragt man die FluBdichte monoenergetischer Elektronen gegen die Dicke des bremsenden Mediums auf, 
dann entsteht ein fast linearer Abfall mit zunehmender Schichtdicke, dessen extrapolierter Schnittpunkt mit der Achse 
der Schichtdicke "mittlere Reichweite" genannt wird. Die Reichweite wird nicht nur in x (cm), sondern auch in x p 
(g/cm 2 ) ("Massen-Reichweite") angegeben, denn solange, wie fur das bremsende Medium das Verhaltnis von Ord- 
nungszahl zu Atomgewicht konstant ist, ist das "Massenbremsvermogen" (-dE/dx)/p nahezu unabhangig von der Medi- 

30 enart, d.h. die "linearen" Reichweiten x iassen sich unter Berucksichtigung der jeweiligen Mediendichten zwischen den 
Medien (z.B. Aluminium - Kupfer- Luft) umrechnen. 

[0044] In einigen lonisationskammern wurden ca. 6 urn dicke Fenster aus Muskovit-Glimmer (Muskovit = Kaliglim- 
mer= KAI 2 ((OH.F^AI Si 3 O 10 ) mittlere Ordnungszahl: 9,4, mittleres Atomgewicht: 19, Dichte: 2,6...3,2 g/cm 3 , im wei- 
teren wird mit 2,8 gerechnet, d.h. 6 urn = 1,7 mg/cm 2 ) eingebaut, die auBen (d.h. auf der Luftseite) eine 30...50 nm 
35 dicke Aluminium-Schicht besitzen. 

[0045] Die Elektronen-Reichweite im Fenster-Material kann nach der folgenden Gleichung abgeschatzt werden: 

R = 0.5 E (1 - 0.983 / (1 + 4.29 E)) = ca.7 HWD, 

40 wobei R die Elektronen-Reichweite in g/cm 2 , E die Elektronen-Energie in MeV und HWD die Halbwertsdicke, d.h. die 
Schichtdicke, die die Energie der Elektronen um den Faktor 2 reduziert, sind. 

Die Gleichung wurde iiberpruft an Hand der 63 Ni-p-Strahlung (mittlere Energie 16 keV) und Luft als bremsendes 
Medium: 1 HWD = 0,9 mm Luft. Andere Literaturstellen geben fur die HWD 0,5... 1,3 mm Luft (Mittelwert 0,9 mm) an. 
[0046] Mit dieser Gleichung wurden die Elektronenreichweiten (in mg/cm 2 und in urn Glimmer) und die HWD (in u.m 
45 Glimmer) in Abhangigkeit von der Elektronenenergie berechnet: 



Tab.1 



E e [keV] 


Reichweite R 


HWD 


6nm Glimmer = . 


.HWD 


l/l 0 nach 6 nm Glimmer 




[mg/cm 2 ] 


Fjim Glimmer] 








10 


0,3 


1,07 


0,15 


40,0 




9,1 x10" ia 


15 


0,6 


2,14 


0,31 


19,4 




1,4 x10" 6 


20 


0,9 


3,21 


0,46 


13,0 




1,2 X10' 4 


25 


1,4 


5,00 


0,71 


8,5 




2,8 X10" 3 
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Tab.1 (fortgesetzl) 



E e [keV] 


Reichweite R 


HWD 


6 |xm Glimmer = ... HWD 


l/l 0 nach 6 jim Glimmer 




[mg/cm 2 ] 


[|xm Glimmer] 








30 


1,9 


6,79 


0,97 


6,2 


1,4x10* 


Spalte 5: 6 |xm Glimmer entsprechen n HWD. 
Spalte 6: Reduzierung des Elektronenstroms 
Anzahl der HWD. 


nach dem Durchgang durch 6 urn Glimmer urn den Faktor 2 A 
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[0047] Unterhalb von ca.15 keV und insbes. unterhalbvon 10 keV kommen mit hoher Wahrscheinlichkeit keine pri- 
maren Elektronen durch das Fenster. 

[0048] Werden schnelle Elektronen (1...100 keV) im Goulombfeld schwerer Kerne abgelenkt und abgebremst, 
dann entsteht die sog. Bremsstrahlung, deren Energieverteilung von 0 bis zur maximalen Energie der Elektronen 

15 reicht. Das Intensitatsmaximum des Bremsstrahlungsspektrums liegt beim 1 ,5.,.2-fachen der kurzwelligen Grenze, d.h. 
z.B. bei ca.10 keV (=1,25 A), wenn die Elektronen mit 15 keV (X^ = 0.83 A) in das bremsende Medium eindringen. 1st 
die Elektronenenergie groBer als die Energie der K-, L-, N-...Schalen des bremsenden Mediums, dann ist das kontinu- 
ierliche Bremsstrahlungsspektrum von den diskreten Linien des Bremsmediums iiberlagert, z.B. bei Muskovit-Glim- 
mer: 3,3 keV vom K, 1 ,5 keV vom Al und 1 ,7 keV vom Si;die Strahlungen mit 678 eV vom F und 51 7 eV vom 0 (52% 

20 der Atome im Glimmer sind 0-Atome!) werden wahrscheinlich das Fenster nicht verlassen konnen, da sie zu niederen- 
ergetisch sind (Strahlungsabsorption ~ 1 /Energie). 

[0049] Fur die Ausbeute an Bremsstrahlung geben verschiedene Autoren empirische Formeln bzw. Kurven an, aus 
denen sich fur z.B. 15 keV-Elektronen ergibt: 



Tab.2 



Bremsmaterial 


Luft 


Al 


Kupfer 


Blei 


Glimmer 


Ordnungszahl 


7.2 


13 


29 


82 


9.4 


Ausbeute 


1,5 x10' 4 


3,3 X10' 4 


10" 4 


4,2 X 1 0" 4 


2.2X10- 4 



[0050] Die Bremsstrahlungsausbeuten sind minimal. Der uberwiegende Teil der Energie der primaren Elektronen 
wird durch "lonisationsbremsung" in Ladungstrager (d.h. in Sekundarelektronen) umgewandelt und geht verloren, 

35 wenn diese Sekundarelektronen nicht genugend Energie besitzen, urn das Fenster zu verlassen. Aus Tab.2 ist zu 
erkennen, daB die Bremsstrahlungsausbeute etwa urn den Faktor 18 gesteigert werden konnte, wenn die primaren 
Elektronen nicht im Glimmer (mittlere Ordnungszahl 9,4), sondern in Gold (Ordnungszahl 79) abgebremst wurden. 
[0051] Die im Fenster entstehende Bremsstrahlung wird auf ihrem Weg durch das Fenster abgeschwacht. Diese 
Intensitatsverminderung beschreibt das Lambert-Beer'sche Gesetz: l/l Q = e -(u/p) x p mit (u/p) = Massenschwachungs- 

40 koeffizient und x p = Flachendichte der schwachenden Schicht (maximal 1,7 mg/cm 2 fur das Glimmerfenster). Die 
Wertefurden Massenschwachungskoeffizienten sind in Form von Kurven oderTabellen in verschiedenen Literaturstel- 
len zusammengestellt. Es wurden die Intensitatsverminderungen der Bremsstrahlung in Abhangigkeit von der Energie 
der primaren Elektronen (= Maximalenergie derQuanten) berechnet (Tab.3). 13 bzw. 6,5 keV entsprechen den Maxima 
in den Bremsstrahlungsspektren, die von 20 bzw. 1 0 keV-Elektronen hervorgerufen werden. 

45 



Tab.3 



E x [keV] 


20 


13 


10 


6,5 


3 


1 


u/p [cm*/g] 


2,9 


13 


26 


130 


1450 


4,23 X10 4 


(u/p)xp 


0,0046 


0,022 


0,044 


0,221 


2,465 


71,825 


l/l 0 


0,995 


0,978 


0,957 


0,802 


0,085 


6,4 x10" 32 


(l/l 0 ) [%] 


0,5 


2,2 


4,3 


19,8 


91,5 


100 



[0052] Aus diesen Berechnungen ist zu erkennen, daB - wie bereits vermutet - Strahlung mit weniger als 1 keV das 
Fenster nicht mehr verlassen wird und daB die charakteristische Strahlung von K, Al und Si nur sehr stark geschwacht 
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austritt. Folglich wird das Spektrum auf den Bremsstrahlungs-'Berg", d.h. auf den Energiebereich von ca. 3 keV...E max , 
beschrankt sein. 

[0053] Die Schwachung der Bremsstrahlung in der auBeren, 30. ..50 nm dicken Aluminium-Schicht ist, wie die 
Werte in Tab. 4 zeigen, minimal. Angenommen wird eine mittlere Dicke von 40 nm = 4 *10" 6 cm, die, multipliziert mit der 
5 Dichte des Aluminiums (= 2,7g/cm'), einer Massenschichtdicke von 1 ,1 * 10' 5 g/cm 2 entspricht. 



Tab. 4 



E x [keV] 


3 


6,5 


10 


13 


20 


u/p [crn^/g] 


1450 


130 


26 


13 


2,9 


(u/p) x p 


0,016 


0,0014 


2,9 x 10-4 


->0 


^0 


l/l 0 


0,984 


0,999 


0,9997 


-»1 


->1 


(l/l 0 )[%] 


1,6 


0,1 


0,03 


->0 


->0 



[0054] Der Intensitatsverlust der Bremsstrahlung im Fenster geht zuriick auf Wechselwirkungen der Quanten mit 
den Hullenelektronen der Atome der Fenstermaterialien. Bei niedrigen Ordnungszahlen und niedrigen Quantenener- 

20 gien ist das der Fotoeffekt. 

[0055] Der Fotoeffekt ist ein reiner AbsorptionsprozeS. Die gesamte Quantenenergie E x wird auf ein Elektron iiber- 
tragen, das sich dann mit der kinetischen Energie E ^ = E x - E i aus dem Atom entfernt, wobei E, die Bindungsener- 
gie des Elektrons in seiner Schale (K, L, M, ...) bedeutet. Ist die Quantenenergie groBer als E (K) (= Bindungsenergie 
in der K- Schale), so erfolgt die Fotoabsorption hauptsachlich (zu etwa 80%) in der K- Schale und nur zu etwa 20% in 

25 hoheren Schalen. Die Wahrscheinlichkeit fur den Fotoeffekt ist dann maximal, wenn die Quantenenergie gerade etwas 
groBer als die Bindungsenergie des Elektrons ist. Der Emissionswinkel des Fotoelektrons (bezogen auf die Einfallsrich- 
tung des Quants) ist abhangig von der Quantenenergie: 11° bei 1,13 MeV, 43° bei 79 keV, 65° bei 17 keV und -> 90° 
bei noch kleineren Energien. 

[0056] Ist die dem Fotoelektron mitgegebene kinetische Energie groBer als die Bindungsenergie von Elektronen in 
30 benachbarten Atomen, dann kommt es dort zur Freisetzung von Sekundarelektronen usw. 

[0057] Die LUcke, die das Fotoelektron hinterlaBt (z.B. in der K-Schale), wird durch ein entfernteres Elektron auf- 
gefullt, das bei seinem Sprung die Bahnenergiedifferenz durch Strahlung abgibt. Diese charakteristische Rontgen- 
strahlung kann in einem benachbarten Atom erneut ein Fotoelektron (naturlich mit niedrigerer Energie) freisetzen. Es 
ist aberauch dersog. innere Fotoeffekt mbglich, bei dem - strahlungslos - ein weiteres, (ferneres) HQIIenelektron des 
35 gleichen Atoms emittiert wird (Auger- Effekt): ein L-Elektron fOllt die LQcke in der K-Schale auf und gibt die Energiedif- 
ferenz z.B. an das andere L-Elektron weiter, das das Atom dadurch verlassen kann, wobei es etwa die Energie E(K) - 
2E(L) bekommt (fur z.B. Aluminium: ca. 1 500 eV - 2 * 1 65 eV = 1 ,2 keV). Solche strahlungslosen Ubergange sind bei 
leichten Elementen sehr wahrscheinlich. 

[0058] Der ProzeB des "Locherftillens" kann sich kaskadenartig fortsetzen, so daB eine Vielzahl von Elektronen 
40 freigesetzt werden, die ein breites Spektrum niedrigerer Energien besitzen. 

[0059] Die beschriebenen Wechselwirkungsprozesse konnen sich sowohl im Fenstermaterial, als auch in der Luft 
in der IMS- lonenquelle abspielen. 

[0060] Es werden denkbare Wege skizziert, die zu den Sattigungsstr6men in der IMS-lonenquelle fuhren konnen. 
[0061] Die in der Elektronenquelle produzierten und beschleunigten Elektronen dringen in das Fenster ein und 

45 rufen eine Bremsstrahlung der Leistung 1 ,2 * 1 0 14 eV/s hervor (wie in den vorhergehenden Kapiteln dargelegt). Nach 
der empirischen Gleichung P = 1 ,5 * 1 0" 9 *Z*i*U 2 , wobei P die Bremsstrahlungsleistung bei vollstandiger Absorption des 
Elektronenstrahls, Z die Ordnungszahl des bremsenden Mediums, i der Elektronenstrom und U die Spannung zur Elek- 
tronen-Beschleunigung sind, laBt sich diese Leistung zu 8,8 * 10 13 eV/s abschatzen (die Bedingung "vollstandige 
Absorption des Elektronenstrahls" kann - wie gezeigt wurde - als erfiillt angesehen werden), die Abweichung liegt bei 

50 etwa - 25%. Die Strahlung breitet sich in 4jc-Geometrie aus; filr uns ist nur die zur IMS- lonenquelle gerichtete Halbku- 
gel von Interesse (-> Faktor 0,5). Das Bremsstrahlungsspektrum hat wahrscheinlich ein Intensitatsmaximum bei ca. 6,5 
keV - mit diesem Wert wird weitergerechnet (-» Faktor 0,65). Die Strahlung wird zu etwa 20% im Fenster abgeschwacht 
(-> Faktor 0,8). In der dUnnen Aluminium-Schicht auf der auBeren Fensterflache werden 0,1 % der Strahlung absorbiert 
und in Fotoelektronen umgewandelt. Die Aluminium-Elektronen sind (im Mittel) mit 1 70 eV gebunden. Es entstehen 

55 also etwa 1,8* 10 8 Fotoelektronen pro Sekunde, von denen nur wieder die 50% wichtig sind, die die Aluminium-Schicht 
in Richtung zur IMS- lonenquelle verlassen (-> Faktor 0,5). Die mittlere Energie dieser Fotoelektronen ist nur schwer 
abschatzbar. Wenn sie etwa 1 keV (oder etwas mehr) betragen wurde (z.B. L- Schalen- Auger- Elektronen, s.o.), dann 
haben diese Elektronen eine Chance, aus der Aluminium-Schicht auszutreten: eine mittlere Aluminium-Schichtdicke 
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von 40 nm entspricht 6,8 HWD fur 1 keV- Elektronen, d.h. diese Elektronen kommen mit 1 % Wahrscheinlichkeit aus 
dem Fenster. Ein 1 keV- Elektron produziert in Luft etwa 3 lonenpaare pro cm und Torr; bei 760 Torr und einer maxima- 
len Reichweite von 120 um (= 1 0 HWD) entstehen 27,4 lonenpaare pro Fotoelektron bzw. 2,5 * 1 0 9 lonenpaare/s. Mul- 
tipliziert man diesen Wert mit der Elementarladung, dann ergibt sich ein Sattigungsstrom von etwa 410 pA. 
5 Andererseits kann auch aus dem Energieeintrag von 9 * 10 7 Elektronen/s * 1 keV/Elektron in die Luft der IMS- lonen- 
quelle durch Division mit dem luftspezifischen lonisierungsaufwand von ca. 34 eV pro lonenpaar und anschlieBender 
Multiplikation mit der Elementarladung der Sattigungsstrom berechnet werden: 420 pA. 

[0062] Die gemessenen SattigungsstrBme liegen (abhangig vom Elektronenquelle-Exemplar) bei 1 70...330 pA. 
[0063] Alternativ zu dem hier beschriebenen Weg ist es auch denkbar, daB die Luft-lonisierung nicht uber den Zwi- 

w schenschritt "Fotoelektronen aus der Aluminium-Schicht", sondern direkt durch die Wechselwirkung der Bremsstrah- 
lungsquanten mit den N-, O-Atomen der Luft erfolgt. Die Wechselwirkungsart ist in der ersten Stufe der Foto- Effekt an 
den Atomen mit der Bildung von Foto- Elektronen, in der 2.Stufe die lonisierung der N 2 -,0 2 - Molekule durch diese Foto- 
Elektronen. Da die Quanten nicht geladen sind, haben sie nur geringe Wechselwirkungswahrscheinlichkeiten, d.h. die 
Bremsstrahlungsquanten haben in Luft (verglichen mit Elektronen gleicher Energie) etwa 1500x gr6Bere Reichweiten. 

15 [0064] In Tab. 5 werden die Strahlungsreichweiten R (1%) bis zur Abschwachung der Strahlung auf < 1% (Zeile 3) 
und die Abschwachungen im Reaktionsraum (ca.3 cm lang) bzw. in der gesamten IMS- MeBzelle (ca. 8 cm lang) 
zusammengestellt (Zeilen 4 und 5). 





E x [keV] 




1,5 


2 


3 


5 


6,5 


10 


13 


15 


20 




u/p [cnrVg] in Luft 


3000 


1000 


530 


150 


38 


20 


6,2 


2,5 


1,5 


0,9 




R(1%) [cm] 


1,2 


3,5 


6,7 


24 


93 


178 


572 


1418 


2364 


3940 




Abschwachung 
um ...% 


100 


98 


87,3 


44,3 


13,8 


7,5 


2,4 


1 


0,6 


0,4 




im Reaktionsraum 






















30 


in der MeBzelle 


100 


100 


99,5 


77,7 


31,6 


18,1 


6,2 


2,5 


1,5 


0,9 



[0065] Wenn die Quanten Energien groBer 3 keV haben, wie oben abgeschatzt, dann mijBten sie mit nur wenigen 
Wechselwirkungen durch die gesamte IMS- MeBzelle fliegen und auf der Fangerelektrode auftreffen. Das hatte einen 
konstanten lonisationsstrom (hervorgerufen durch ionisationen im Driftraum und durch Fotoelektronenausl6sung in der 

35 Fangerelektrode) zur Folge, was ein Ansteigen der Basislinie im Spektrum bewirkt. Da das aber nicht beobachtet 
wurde, muB man schluBfolgern: entweder reichen die Quanten nicht bis in den Driftraum oder ihre Wechselwirkungs- 
wahrscheinlichkeit in der IMS- MeBzelle ist so gering, daB sie kaum detektierbare Effekte hervorrufen. Um den Anteil 
der Strahlung, die in die IMS- MeBzelle (konkret: in den Reaktionsraum) fallt, abzuschatzen, wird als Korrekturfaktor 
das Verhaltnis von Reaktionsraum- Volumen (ca. 2,5cm 3 ) zum Volumen einer Kugel mit dem Radius R (1%) eingefuhrt. 

40 [0066] Tab. 6 zeigt die Resultate (ionenpaare/s bzw. Sattigungsstrom) unter Beriicksichtigung der geometrischen 
Verhaltnisse. 



Tab. 6 



45 


EJkeV] 


1 


1,5 


2 


3 


6,3 




R(1%)[cmLuft] 


1,2 


3,5 


6,7 


24 


178 




Korrekturfaktor fur den Absorpti- 


0,13 


0,014 


0,002 


4,3 • 10" 5 


1,04 • 10" 7 




onsanteil im Reaktionsraum 












50 


lonenpaare/s im Reaktionsraum 


1,2 • 10" 11 


1,3 • 10" 10 


1,8 • 10" 9 


3,8 • 10" 7 


9,4 • 10" 4 




Sattigungsstrom 


19 nA 


2,1 nA 


290 pA 


6,2 pA 


15 fA 



55 [0067] Aus den Werten in der letzten Zeile der Tab. 6 ist ablesbar, daB zwei Effekte wirksam werden konnen. 
UmfaBt das Bremsstrahlungsspektrum den Energiebereich von ca.3 keV bis zur Energie der primaren Elektronen, dann 
ist die Luftionisierung durch Bremsstrahlung wenig wahrscheinlich; sollte jedoch der niederenergetische Anteil im 
Spektrum nicht zu vernachlassigen sein, dann kann der durch die Bremsstrahlung hervorgerufene lonisationsstrom 
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schnell dominant werden. 

[0068] Die Erfindung ist in den Zeichnungen dargestellt und wird anhand konkreter Ausfuhrungsbeispiele naher 
beschrieben und erlautert. Es zeigen: 



5 Fig. 1 Schema eines an sich bekannten IMS- Spektrometers; 

Fig. 2 Bremsstrahlungsquelle, die die evakuierte Teilkammer einer erfindungsgemaBen lonisationskammer bil- 
det; 

w Fig. 3a: axiale Anordnung von Bremsstrahlungsquelle 10 und IMS- MeBzelle 1 ; die Konversionsschicht 1 8 befindet 
sich parallel zum und vor dem Fenster 15; 

Fig. 3b: die Strahlungsquelle 10 emittiert ihre Quanten i.w. senkrechtzur Achse der IMS- MeBzelle 1; die Konver- 
sionsschicht 1 8 ist in einem Winkel von 45° zur Achse befestigt; 

15 

Fig. 3c: Anordnung von Strahlungsquelle 10 und IMS- MeBzelle 1 wie in Fig. 3b; die Konversionsschicht 1 8 besteht 
aus einer Vielzahl von parallelen Lamellen 19 , die in Achse zur IMS- MeBzelle 1 ausgerichtet sind. 



[0069] Im folgenden sollen nun Ausfuhrungsbeispiele anhand der Zeichnungen diskutiert werden. 
20 [0070] In Fig. 1 ist eine an sich konventionelle IMS- MeBzelle 1 mit einer lonisationskammer schematisch darge- 
stellt. 

[0071] Die MeBzelle 1 besteht aus einem Driftraum 2, dem loneneinlaBgitter 3, der Reaktionsteilkammer 4 und 
einem vorderen Bereich 5 mit einer AbstoBelektrode 6. 

[0072] Der Driftraum 2 hat beispielsweise einen Durchmesser von 1 Oder 2 cm und eine Lange von 5 bis 1 0 cm. 
25 Diskrete Oder kontinuierliche Strukturen wie z.B. Feldstutzringe oder homogene Widerstandsbeschichtungen dienen 
zur Aufrechterhaltung eines elektrischen Feldes der Starke 200 bis 300 V/cm langs der Achse des zylindrischen Drift- 
raumes 2. 

[0073] In den Driftraum tritt beim Gaseingang 7 saubere, trockene Luft mit einem DurchfluB von 5 bis 20 l/h ein. 
Zwischen Driftraum 2 und Reaktionsteilkammer 4 befindet sich das loneneinlaBgitter 3, das z.B. vom Nielsen- Brad- 

30 bury- Typ ist. Der Durchmesser der Reaktionsteilkammer 4 kann genauso groB wie oder kleiner als der des Driftraumes 
2 sein, seine Lange betragt beispielsweise 1 bis 3 cm. Feldstutzstrukturen analog denen des Driftraumes erhalten das 
elektrische Feld einer Starke 200 ... 300 V/cm langs der Kammerachse aufrecht. Die Reaktionsteilkammer 4 wird von 
sauberer, trockener Luft mit einem FluB von 5 bis 20 l/h durchstrdmt in Richtung vom EinlaB 8 zum AuslaB 9, der auch 
gleichzeitig der AuslaB fur das Driftgas ist. 

35 [0074] Am vorderen Ende 5 der Reaktionsteilkammer 4 befindet sich iiblicherweise die lonenquelle, die normaler- 
weise eine Ni-63-[$-Quelle oder eine Koronanadel oder eine Vakuum- UV- Lampe (z.B. 10,6 eV bzw. 117 nm) ist. 
[0075] Zwischen dem vorderen Bereich 5 und dem Gaseingang 8 ist die AbstoBelektrode 6 angeordnet, die auf 
dem hochsten Punkt des Potentialgefalles langs der Achse der IMS- MeBzelle 1 liegt und dadurch die im Bereich 5 
gebildeten Ladungstrager in die Reaktionsteilkammer 4 abstoBt. 

40 [0076] In Fig. 2 ist eine Bremsstrahlungsquelle 10 dargestellt. 

[0077] Die Bremsstrahlungsquelle 1 0 besteht aus einem evakuierten Behalter 1 1 (Druck < 1 0" 6 Torr), z.B. aus Glas, 
in dem sich eine direkt oder indirekt beheizte Gliihkathode 1 2 und eine Anode 1 3 aus einem moglichst schweren Metall, 
z.B. Gold, befinden. Beide Elektroden sind mit der Spannungsquelle 14 verbunden, die die Potentialdifferenz zur 
Beschleunigung der Elektronen liefert (z.B. 10.. .15 kV). Die Dicke der Anode 13 ist so bemessen, daB die beschleunig- 

45 ten Elektronen in ihr weitestgehend absorbiert werden - sie betragt fur Gold einige 1 00 nm. 

[0078] Hinter der Anode 1 3 befindet sich ein Fenster 15, das hermetisch dicht mit der Wand des Behalters 1 1 z.B. 
verklebt ist. Die Anode 13 kann mit dem Fenster 15 verbunden sein oder sie ist vom Fenster 15 mechanisch getrennt 
angeordnet. Das Fenster 15 ist fur Luft undurchlassig, fur Bremsstrahlung jedoch weitgehend durchlassig, und so dick, 
daB es der Druckdifferenz standhalt. 

so [0079] Als Fenstermaterial eignet sich z.B. Beryllium (25 ... 1 00 urn dick) oder Glimmer (5 ... 10 urn dick). 

[0080] Die von der Gluhkathode 12 emittierten Elektronen 16 werden in Richtung zur Anode 13 auf 10 ... 15 keV 
beschleunigt und dringen in das Anodenmaterial ein, wobei Bremsstrahlung 1 7 entsteht, die aus der Anode 1 3 austritt. 
Die Anode 1 3 ist so dick, daB der uberwiegende Teil der auftreffenden Elektronen 1 6 sie nicht durchdringen, die Brems- 
strahlung 17 aber die Anode 13 nur wenig geschwacht verlassen kann. Eine geeignete Dicke ist ca. 0,4 um; sie ent- 

55 spricht 10 Halbwertsdicken fur 15 keV- Elektronen in Gold (reduziert also den Elektronenstrom auf etwa 1/1000) und 
schwacht die entstehende Strahlung um weniger als ca. 10%. 

[0081] Um die Absorptionsverluste der Strahlung im Fenster 15 gering zu halten, wird ein Material mit einer niedri- 
gen Ordnungszahl ausgewahlt, z.B. Beryllium mit der Ordnungszahl 4 bzw. Muskovit- Glimmer mit einer mittleren Ord- 
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nungszahl 9, 4. 

[0082] 1st die Energie der Bremsstrahlungsquanten kleiner als 2 keV, kann die Luft im Bereich 5 in Fig. 1 effektiv 
ionisiert werden; ist sie groBer als 2 ... 3 keV, dann ist ihre Konvertierung zu Fotoelektronen notig. Dazu wird ein geeig- 
netes Metall wie z.B. Aluminium der Strahlung ausgesetzt. 
5 [0083] Die Fig. 3a, b, c zeigen verschiedene Anordnungen bzw. AusfQhrungsformen dieser Konversionsschicht 1 8 
zwischen der Bremsstrahlungsquelle 10 und der IMS- MeBzelle 1. 

[0084] In der Fig.3a ist die axiale Anordnung von Bremsstrahlungsquelle 10 und IMS-MeBzelle 1 dargestellt. Die 
Konversionsschicht 18 befindet sich auf bzw. vor dem Fenster 15, sie ist mit dem Fenster 15 fest verbunden, z.B. auf- 
gedampft, oder aufgelegt. Die Dicke der Schicht 18 liegt zwischen 1 und 7 Halbwertsdicken des Aluminiums fur die 

w Fotoelektronen, z.B. 50...350 nm fur 5 keV-Elektronen. In der Schicht 18 werden weniger als 1% der Bremsstrahlungs- 
leistung in Fotoelektronen umgesetzt. Wird die Schicht 1 8 dicker gewahlt, dann wird zwar mehr Strahlung in Fotoelek- 
tronen umgewandelt, die entstandenen Elektronen sind jedoch zu niederenergetisch, urn die Schicht 18 zu verlassen. 
Die Schicht 18 liegt auf dem Hochspannungspotential der IMS- MeBzelle 1 und wirkt so gleichzeitig als AbstoBelek- 
trode 6 fur die von den Fotoelektronen erzeugten Reaktantionen. 

T5 [0085] Fig. 3b zeigt eine Ausfiihrungsform, bei der die Strahlung seitlich in die IMS-MeBzelle 1 eintritt und auf die 
urn 45° zur Achse der IMS- MeBzelle 1 geneigte Konversionsschicht 1 8 trifft. Der Abstand des Fensters 1 5 der Strah- 
lungsquelle von der Schicht 18 entspricht dem Durchmesser des Reaktionsraumes 4 der IMS- MeBzelle 1 . Die Dicke 
der Schicht 18 kann 1 mm oder mehr betragen, die Konvertierung der Bremsstrahlung in Fotoelektronen findet i.w. in 
den ersten 350...400 nm der Schicht 1 8 statt. Die Schicht 1 8 liegt wiederum auf dem Hochspannungspotential der IMS- 

zo MeBzelle 1 und stoBt dadurch die gebildeten Reaktantionen in die Reaktionsteilkammer 4 der IMS- MeBzelle 1 . 

[0086] Eine 3. Ausfuhrungsform ist in Fig.3c wiedergegeben. Die Bildung der Fotoelektronen findet in bzw. auf 
einer Vielzahl von Aluminiumlamellen 19 statt, die elektrisch leitend an der AbstoBelektrode 6 der IMS- MeBzelle 1 par- 
allel zur Achse der MeBzelle 1 befestigt sind und von der Bremsstrahlung, die seitlich in die MeBzelle 1 eintritt, durch- 
strahlt werden. Die Lange der Lamellen 19 kann einige Mikrometer bis einige Millimeter betragen, desgleichen ihr 

25 Abstand voneinander. Die Lamellen 19 miissen nicht scheibenf6rmig, sondern konnen auch stabchen- oder kegelfor- 
mig sein. Sie bedecken die AbstoBelektrode 6 auf ihrer gesamten Flache und sind auf ihr geordnet oder regellos ver- 
teilt. Dadurch bekommt die Konversionsschicht 18 eine groBe Oberflache, aus der mehr Fotoelektronen austreten als 
in den anderen AusfQhrungsformen. Im Extremfall k8nnte die Konversionsschicht schwammartig verteilt sein. 

30 Patentanspriiche 

1. lonisationskammer mit einer nicht-radioaktiven lonisationsquelle (10), insbesondere fur ein lonenmobilitatsspek- 
trometer, einen Elektroneneinfansdetektor oder ein Massenspektrometermit lonisation bei Atmospharendruck, mit 
einer Reaktionsteilkammer (4), einer Zuleitung (8), urn einen Analyten der Reaktionsteilkammer (4) zuzufilhren, 

35 und einer Ableitung (9), urn den Analyten abzufilhren, wobei die Reaktionsteilkammer (4) durch eine fur Gas 
undurchlassige Trennwand (15) von einer evakuierten Teilkammer (11) getrennt ist, wobei eine nicht-radioaktive 
Elektronenquelle (12) in der evakuierten Teilkammer (11) angebracht ist und an den negativen Pol einer Beschleu- 
nigungsspannung (14) angeschlossen ist, 
dadurch gekennzeichnet, daB 

40 der positive Pol der Beschleunigungsspannung (14) mit einer R6ntgenanode (13) in der evakuierten Teilkammer 
(1 1 ) derart verbunden ist, daB in der Rontgenanode (1 3) durch auftreffende Elektronen erzeugte Rontgenstrahlung 
in Richtung der Reaktionsteilkammer (4) auf die Trennwand (15) gelangt, daB die Trennwand (15) fur Elektronen 
der durch die Beschleunigungsspannung erzielten kinetischen Energie im wesentlichen undurchlassig und fur die 
in der Rontgenanode (13) erzeugte Rontgenstrahlung weitgehend durchlassig ist und daB in der Reaktionsteilkam- 

45 mer (4) mindestens eine Elektrode (18;19) zur Erzeugung von Photoelektronen in einer Konversionsschicht der 
mindestens einen Elektrode (1 8; 1 9) durch die durch die Trennwand durchtretende Rontgenstrahlung angeordnet 
ist. 

2. lonisationskammer mit einer nicht-radioaktiven lonisationsquelle (10), insbesondere fur ein lonenmobilitatsspek- 
50 trometer, einen Elektroneneinfangsdetektor oder ein Massenspektrometer mit lonisation bei Atmospharendruck, 

mit einer Reaktionsteilkammer (4), einer Zuleitung (8), urn einen Analyten der Rektionsteilkammer (4) zuzufilhren 
und einer Ableitung (9), urn den Analyten abzufuhren, wobei die Reaktionsteilkammer (4) durch eine fur Gas 
undurchlassige Trennwand (15) von der evakuierten Teilkammer (11) getrennt ist, wobei eine nicht-radioaktive 
Elektronenquelle (12) in der evakuierten Teilkammer (11) angebracht ist und an den negativen Pol einer Beschleu- 
55 nigungsspannung (14) angeschlossen ist, 
dadurch gekennzeichnet, daB 

der positive Pol der Beschleunigungsspannung (14) mit einer Rontgenanode in der evakuierten Teilkammer (11) 
derart verbunden ist, daB in der Rontgenanode (13) durch auftreffende Elektronen erzeugte Rontgenstrahlung in 
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Richtung der Reaktionsteilkammer (4) auf die Trennwand (15) gelangt, daB die Trennwand (15) fur Elektronen der 
durch die Beschleunigungsspannung erzielten kinetischen Energie im wesentlichen undurchlassig und fur die in 
der Rontgenanode (13) erzeugte Rontgenstrahlung weitgehend durchlassig ist und da3 die Rontgenstrahlung 
beim Eintritt in die Reaktionsteilkammer (4) weitgehend Quantenenergien unter 2 keV umfaBt, so daB alle in der 
s Reaktionsteilkammer (4) enthaltenen Luftbestandteile durch die Rontgenquanten effektiv ionisiert werden. 

3. lonisationskammer nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB die Trennwand (15) 
aus Beryllium besteht und eine Dicke zwischen 1 0 urn und 200 urn aufweist. 

w 4. lonisationskammer nach einem der Anspruche 1 oder2, dadurch gekennzeichnet, daB die Trennwand (15) aus 
Glimmer besteht und eine Dicke zwischen 7 u.m und 40 urn aufweist. 

5. lonisationskammer nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB die Beschleuni- 
gungsspannung (14) zwischen 2 keV und 20 keV liegt, vorzugsweise zwischen 5 keV und 15 keV. 

15 

6. lonisationskammer nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB die Rontgenanode 
(13) Elemente der Ordnungszahlen groBer als 50 umfaBt, insbesondere Gold. 

7. lonisationskammer nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB die Rontgenanode 
20 (13) innerhalb derevakuierten Teilkammer (11) mit Abstand von der Trennwand (15) angeordnet ist, derart, daB im 

wesentlichen keine von der Elektronenquelle (12) ausgehenden Elektronen die Trennwand (15) erreichen. 

8. lonisationskammer nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Rontgenanode (13) als 
Metallschicht auf der Trennwand (15) aufgebracht ist, wodurch von der Elektronenquelle (12) her auftreffende Elek- 

25 tronen in dieser Metallschicht abgebremst werden und Rontgenstrahlung erzeugen, die auf der Gegenseite in die 
Trennwand (15) eintritt. 

9. lonisationskammer nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB die Metallschicht so dick ist, daB sie minde- 
stens 7 Halbwertsdicken der von der Elektronenquelle (12) eindringenden Elektronen umfaBt. 

30 

10. lonisationskammer nach Anspruch 8 Oder 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Metallschicht so diinn ist, daB sie 
hochstens 2 Halbwertsdicken dererzeugten Rontgenstrahlung umfaBt. 

11. lonisationskammer nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB die Elektronen- 
35 quelle (12) eine Gluhkathode umfaBt. 

12. lonisationskammer nach einem der Anspruche 1 und 3 bis 1 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Elektrode (18) im 
der Reaktionsteilkammer (4) als Konversionsschicht auf der Trennwand (15) angebracht ist. 

40 13. lonisationskammer nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB die Konversionsschicht so dick ist, daB sie 
mindestens 1 , hochstens 7 Halbwertsdicken der auf sie auftreffenden Rontgenstrahlung umfaBt. 

14. lonisationskammer nach Anspruch 12 oder 13, dadurch gekennzeichnet, daB die Dicke der Konversionsschicht 
zwischen 1 u.m und 200 urn liegt 

45 

15. lonisationskammer nach einem der Anspruche 1 und 3 bis 1 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die mindestens eine 
Elektrode (18; 19) in der Reaktionsteilkammer (4) mit Abstand von der Trennwand (15) angeordnet ist derart, daB 
die Rontgenstrahlung auf die Konversionsschicht der mindestens einen Elektrode (1 8; 1 9) auftrifft. 

so 16. lonisationskammer nach einem der Anspruche 1 und 3 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB mehrere parallele 
Elektroden (1 9) in der Reaktionsteilkammer (4) mit Abstand von der Trennwand (15) angeordnet sind, derart, daB 
die von der lonisationsquelle (10) ausgehende Rontgenstrahlung unter einem Winkel von etwa 90° auf die Konver- 
sionsschichten der Elektroden (19) auftrifft. 

55 17. lonisationskammer nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, daB die einzelnen Elektroden (19) so dick sind, 
daB sie jeweils etwa eine zehntel bis eine Halbwertsdicke der auf sie auftreffenden R6ntgenstrahlung umfassen. 

18. lonisationskammer nach einem der Anspruche 1 und 3 bis 1 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die mindestens eine 
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Elektrode (1 8; 1 9) in der Reaktionsteilkammer (4) mit Abstand von der Trennwand (1 5) angeordnet ist und als Kon- 
versionsschicht eine lamellierte Oberflachenstruktur aufweist. 

19. lonisationskammer nach einem der Anspriiche 1 und 3 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daB die Konversions- 
5 schicht der mindestens einen Elektrode (18; 19) aus Materialien besteht, deren K-Schalen- Energieniveaus 

betragsmaBig kleiner sind als die mittlere Quantenenergie der auf sie auftreffenden Rontgenstrahlung. 

20. lonisationskammer nach einem der Anspruche 1 und 3 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daB die Konversions- 
schicht der mindestens einen Elektrode (18; 19) aus Materialien besteht, deren K-Schalen-Energieniveaus 

10 betragsmaBig naherungsweise rn'rt der mittleren Quantenenergie der auf sie auftreffenden Rontgenstrahlung iiber- 
einstimmt. 

21. lonisationskammer nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB eine zusatzliche 
Fokussierungselektrode zwischen der Elektronenquelle (12) und der RSntgenanode (13) angebracht ist und mit 

J5 der Beschleunigungsspannungsquelle (1 4) verbunden ist. 



30 
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